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Dry amorphous sodium silicate prodn. - using insulated rotary calciner to powder obtd. by 
spray drying water glass soln. prepd. from quartz sand 
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International patents classification : C01 B-033/32 BOU-002/22 B02C-01 7/10 B02C-0 19/06 

* Abstract : 

EP-425427 A Prodn. of amorphous Na silicate (I) with a water content of 0.3-6, pref. 0.5-2 (wt.)% and a SiO2/Na20 molar ratio of (1 .9-2.8): 1 from a 
water glass soln. (II) with at least 20% solids is carried out by: (a) preparing (II) by reacting quartz sand and aq. NaOH soln. in a SiO2/Na20 molar 
ratio of (2.0-2.8):! at 1 80-240 deg.C and 10-30 bar; (b) spray drying (II) with hot air at 200-300 deg.C with a 10-25 s dwell and exhaust gas temp, of 
90- 1 30 deg.C to form (I) powder with a water content of 1 5-23% (from calcination loss at 700 deg.C) and bulk density of over 300 g/l; (c) treating the 
(1) powder with a countercurrent stream of flue gas at 250-500 deg.C for 1-60 min. in an inclined rotary calciner with agitators, the calciner being 
insulated so that the outside wall temp, is less than 60 deg.C; and (d) crushing the (I) leaving the calciner to particle sizes of 0.1-12 mm. 
USE/ADVANTAGE - (I) can be used as water softener. (I) with high bulk density can be obtd. at low temp, and short dwell in spray drying and does 
not tend to agglomerate in the well-insulated calciner. Compaction gives an attrition-resistant granulate which disintegrates very rapidly in water. (5pp 
Dwg.No.0/0) 

EP-425427 B A process for producing amorphous sodium silicates having a water content of 0.3 to 6% by weight, preferably of 0.5 to 2% by weight, 
and an Si02/Na2O molar ratio of (1 .9 to 2.8): 1 from a waterglass solution containing at least 20% by weight of solids, which comprises (a) obtaining 
the waterglass solution by reacting quartz sand with sodium hydroxide solution in an Si02/Na20 molar ratio of (2.0 to 2.8): 1 at temperatures from 180 
to 240 deg.C and pressures from 10 to 30 bar, (b) treating the waterglass solution in a spray-drying zone with hot air at 200 to 300 deg.C for a residence 
time of 10 to 25 seconds and at a temperature of the exit gas leaving the spray-drying zone of 90 to 130 deg.C, to form a pulverulent amorphous sodium 
silicate having a water content (determined as the loss on ignition at 700 deg.C) of 1 5 to 23% by weight and a bulk density of more than 300 g/l, (c) 
introducing the pulverulent sodium silicate according to (b) into an obliquely arranged rotary kiln fitted with devices for moving solids and treating it 
therein with flue gas in counter-current at temperatures from 250 to 500 deg.C for 1 to 60 minutes, the rotary kiln being insulated in such a way that its 
outside wall temperature is less than 60 deg.C, and (d) comminuting the amorphous sodium silicate emerging from the rotary kiln by means of a 
mechanical crusher to grain sizes of 0,1 to 12 mm. (Dwg.0/0) 

EP-425427 B A process for producing amorphous sodium silicates having a water content of 0.3 to 6% by weight, preferably of 0.5 to 2% by weight, 
and an Si02/Na20 molar ratio of (1 .9 to 2.8): 1 from a waterglass solution containing at least 20% by weight of solids, which comprises (a) obtaining 
the waterglass solution by reacting quartz sand with sodium hydroxide solution in an Si02/Na20 molar ratio of (2.0 to 2.8): 1 at temperatures from 1 80 
to 240 deg.C and pressures from 1 0 to 30 bar, (b) treating the waterglass solution in a spray-drying zone with hot air at 200 to 300 deg.C for a residence 
time of 10 to 25 seconds and at a temperature of the exit gas leaving the spray-drying zone of 90 to 130 deg.C, to form a pulverulent amorphous sodium 
silicate having a water content (determined as the loss on ignition at 700 deg.C) of 1 5 to 23% by weight and a bulk density of more than 300 g/l, (c) 
introducing the pulverulent sodium silicate according to (b) into an obliquely arranged rotary kiln fitted with devices for moving solids and treating it 
therein with flue gas in counter-current at temperatures from 250 to 500 deg.C for 1 to 60 minutes, the rotary kiln being insulated in such a way that its 
outside wall temperature is less than 60 deg.C, and (d) comminuting the amorphous sodium silicate emerging from the rotary kiln by means of a 
mechanical crusher to grain sizes of 0.] to 12 mm. (Dwg.0/0) 

US5229095 A Amorphous sodium silicates have water content 0.3-6 wt.% and Si02/Na2O mol. ratio 1 .9-2.8: 1, and is obtd. from a waterglass 
soln. contg. 20 wt.% or more of solids. Process comprises (a) forming the waterglass soln. by reacting quartz sand with NaOH soln. in Si02/Na20 mol. 
ratio of 2.0-2.8: 1 at 1 80-240 deg.C and 1 0-30 bar pressure; (b) treating this by spray drying with hot air at 200-300 deg.C for 1 0-25 seconds in a zone at 
exit temp, of 90-130 deg.C; (c) introducing pulverulent prod, of water content 15-23 wt.% into a rotary kiln and treating with flue gas countercurrently 
at 250-500 deg.C for 1-60 minsutes; (d) exhausting the flue gas via a dry dust filter, and admixing sodium silicate from the filter with that to be 
introduced in (c); (e) comminuting prod, emerging from the kiln using a mechanical crusher to grain size of 0.1-12 mm, and (f) grinding using a mill to 
grain size 2-400 microns. 

ADVANTAGE - Has high bulk density and can be readily handled (Dwg.0/0) 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erf indung betrifft ein Verfahren 
zurHerstellung von amorphen Natriums ilikaten mitei- 
nem Wassergehalt von 0,3 bis 6 Gewichts%, vor- 
zugsweise von 0,5 bis 2 Gewichts% und einem Mol- 
verhaltnis von Si0 2 zu Na 2 0 von (1 ,9 bis 2,8) : 1 aus 
einer Wasserglaslosung mit mindestens 20 Ge- 
wichts% Feststoff. 

Aus der US- PS 3 471 253 ist bekannt, Wasser- 
glaslosung dadurch zu gewinnen, daB man 42 ge- 
wichtsprozentige Natronlauge und Sand (Siliciumdi- 
oxid) im Gewichtsverhaltnis von etwa 2 : 1 in einen 
Ruhrautoklaven einbringt und darin 3 Stunden bei 
210°C und 16 bar verweilen I a fit. Die nach Abkuhlen 
des Autoklaveninhalts auf 85°C entnommene heiBe 
Natriumsilikat-Losung enthalt nach Abfiltrieren des 
uberschussigen Sandes und anderer Verunreinigun- 
gen 57,5 %, Feststoff und weist ein Si0 2 zu Na 2 0- 
Verhaltnis von 1,64 : 1 auf. 

Kristalline Natriumsilikate mit Schichtstruktur und 
einem Molverhaltnis von Si0 2 zu Na 2 0 von (1,9 bis 
3,5) : 1 stellt man nach dem Verfahren gemaBder DE- 
OS 37 18 350 dadurch her, daB man Wasserglaslo- 
sungen mit einem Feststoffgehalt von 20 bis 65 Ge- 
wichts% in einer Spruhtrocknungszone unter Bildung 
eines wasserhaltigen amorphen Natriumsilikats be- 
handelt, wo bei das aus der Spruhtrocknungszone ab- 
stromende Abgas mindestens 140°C heiR ist Das 
wasserhaltige amorphe Natriumsilikattempertman in 
einer Gluhzone bei 500 bis 800°C 1 bis 60 Minuten 
lang in Gegenwart von mindestens 10 Gewichts% ei- 
nes Ruckgutes, welches durch mechanische Zerklei- 
nerung von vorher aus der Gluhzone ausgetragenem 
kristallinem Natriumsilikat erhalten wurde. 

Nachteilig ist bei dem zuletzt genannten Verfah- 
ren, dad das bei der Spruhtrocknung anfallende Ma- 
terial wegen seiner geringen Schuttdichte von 100 bis 
250 g/l ein groBes Volumen beansprucht und stark 
staubt. Weiterhin bedingt der Einsatz von Ruckgut 
wahrend derTemperung einen erheblichen Apparate- 
mehraufwand und erfordert wegen des hoheren Ma- 
terial durchsatzes ein groBer dimensioniertes Dreh- 
rohr. 

Erf indungsgemSB werden die genannten Nach- 
teile bei der Hersteltung von amorphen Natriumsilika- 
ten aus einer Wasserglaslosung mit mindestens 20 
Gewichts% Feststoff dadurch uberwunden, daB man 

a) die Wasserglaslosung durch Umsetzung von 
Quarzsand mit Natronlauge im Molverhaltnis 
Si0 2 zu Na 2 0 von (2,0 bis 2,8) : 1 bei Tempera- 
turen von 180 bis 240°C und Drucken von 10 bis 
30 bar gewinnt; 

b) die Wasserglaslosung in einer Spruhtrock- 
nungszone mit HeiBluft von 200 bis 300°C bei ei- 
ner Verweilzeit von 10 bis 25 s und einer Tempe- 
ratur des die Spruhtrocknungszone verlassen- 
den Abgases von 90 bis 130°C unter Bildung ei- 



nes pulverfdrmigen amorphen Natriums ilikates 
mit einem Wassergehalt (bestimmt als Gluhver- 
lust bei 700°C) von 15 bis 23 Gewichts% und ei- 
nem Schuttgewicht von mehr als 300 g/l behan- 
s delt; 

c) das pulverformige Natriumsilikat gemaB b) in 
einen geneigt angeordneten, mit Einrichtungen 
zurBewegung von Feststoff ausgerusteten Dreh- 
rohrofen einbringt und darin mit Rauchgas bei 

10 Temperaturen von 250 bis zu 500°C 1 bis 60 Mi- 
nuten im Gegenstrom behandelt, wobei der Dreh- 
rohrofen derart isoliert ist, dad die Temperatur 
seiner AuRenwand weniger als 60°C betragt 

d) das aus dem Drehrohrofen austretende amor- 
15 phe Natriumsilikat mit Hilfe eines mechanischen 

Brechers auf KorngroBen von 0,1 bis 12 mm zer- 
kleinert. 

Das Verfahren gemaG der Erf indung kann wei- 
terhin wahlweise auch noch dadurch ausgestaltet 
20 sein, dafi 

aa) man das zerkleinerte Natriumsilikat mit Hilfe 
einer Muhle auf KorngroBen von 2 bis 400 urn 
mahlt; 

bb) eine mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 

25 0,5 bis 60 — betriebene mechanische Muhle ver- 

s 

wendet ist; 

cc) eine Luftstrahl muhle verwendet ist; 
dd) eine keramisch ausgekleidete Kugelmuhle 
30 verwendet ist; 

ee) eine keramisch ausgekleidete Schwing muhle 
verwendet ist; 

ff) das Abgas aus dem Drehrohrofen in seinem 
mittleren Bereich und im Bereich seines der Ein- 

35 bring ung des pulverfdrmigen, amorphen Natri- 

umsilikates mit einem Wassergehalt von 15 bis 
23 Gewichts% dienenden Endes abgesaugt und 
mit Hilfe eines Trockenentstaubungsf ilters gerei- 
nigt wird, wobei das aus dem Trockenentstau- 

40 bungsfilter entnommene Natriumsilikat dem zur 

Einbringung in den Drehrohrofen bestimmten pul- 
verfdrmigen, amorphen Natriumsilikat quasikon- 
tinuierlich zugemischt wird; 
gg) man das gemahlene Natriumsilikat einem 

45 Walzenkompaktierer zufuhrt, durch welchen es 
bei einem Walzen pre Bd ruck von 20 bis 40 kN/cm 
Walzenbreite zu kompakten Teilen verprefit wird; 
hh) man die kompakten Teile nach Vorzerklet- 
nern durch Hindurchpressen durch Siebe zu ei- 

50 nem Granufat mit einem Schuttgewicht von 700 

bis 1 000 g/l verarbeitet. 

Natriumsilikate kSnnen als Wasser enthartende 
Mittel verwendet werden. 

Beim Verfahren g email der Erf indung wird durch 
55 die niedrige Temperatur und die kurze Verweilzeit bei 
der Verspruhung der Wasserglaslosung ein gut hand- 
habbares Natriumsilikat mit hohem Schuttgewicht er- 
halten. 
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Durch den niedrigen Warmeubergang durch die 
Wandung des Drehrohrofens infolge seiner gu ten Iso- 
lierung wird beim Verfahren gemaR der Erfindung der 
Klebeneigung des Natriumsilikates entgegengewirkt. 

Beim erf indungsgema&en Verfahren ist die Ver- 
wendung einer langsam laufenden mechanischen 
Muhle (beispielsweise Scheibenmuhle, Schlager- 
muhle, Hammermuhle oder Walzenmuhle) er forder- 
lich, urn Eisenabrieb von den Mahlwerkzeugen zu 
vermeiden. 

Verwendet man beim Verfahren gemaR der Er- 
findung eine keramisch ausgekleidete Kugelmuhle 
Oder eine Schwingmuhle oder eine Luftstrahlmuhle 
fur Feinstprodukte, d.h. mit Durchmessern von 6 bis 
10 urn, so erfolgt ebenfalls keine Kontamination des 
Natriumsilikates durch Metallabrieb. 

Beim erfindungsgemaRen Verfahren wird durch 
die gleichzeitige Absaugung von staubhaltigem Ab- 
gas im mittleren Bereich des Drehrohres und im Be- 
reich seines aufgabeseitigen Endes die Staubbela- 
stung im Abgas betrachtlich erniedrigt, weil Staub in 
erster Linie bei der Aufgabe des Natriumsilikates in 
den Drehrohrofen freigesetzt und weil die Gasge- 
schwindigkeit im Aufgabebereich des amorphen, 
wasserhaltigen Natriumsilikates herabgesetzt wird. 

Mit dem Verfahren gemad der Erfindung wird 
durch Kompaktieren ein abriebfestes Granulat erhal- 
ten, welches in Wasser sehrschne II zerfallt. 

Die in den Beispielen 2 und 3 angegebenen 
Restharten wurden nach folgender Vorschrift ermit- 
telt: 

2,5 g Natriumsilikat wurden in 1000 ml Leitungs- 
wasser mit 18° dH (entspricht einem Gehalt von 85 
mg Ca und 15 mg Mg je Liter) suspendiert. Die Sus- 
pension wurde 30 Minuten bei 60°C mit einem Ma- 
gnetruhrer mit ca. 500 Upm geruhrt Nach schnellem 
Abkuhlen in Eiswasser auf 20°C wurde die Suspensi- 
on uber ein Membranf ilter (Porenweite: 0,45 urn) fil- 
triert. Im klaren Filtrat wurden die Gehalte an Calcium 
und Magnesium mittels Atomabsorption bestimmt 

Beispiel 1 (nach dem Stand der Technik) 

Aus einer Wasserglaslosung mit 45 % Feststoff- 
gehalt wurde in einem HeiRluftspruhturm (Abgastem- 
peratur 145°C) amorphes Natriumdisilikat erzeugt, 
welches einen Gluhverlust bei 700°C von 19% und 
ein Schuttgewicht von 220 g/l aufwies. 

Uber eine Dosierschnecke wurden 60 kg/h amor- 
phes Natriumdisilikat mit einem Wassergehalt (be- 
stimmt als Gluhverlust bei 700°C) von 18 Gewichts% 
und 1 5 kg/h eines Ruckgutes, welches durch Zerklei- 
nern eines in einem fruheren Ansatz er haltenden Pro- 
duktes auf weniger als 250 ^im gewonnen worden 
war, in einen direkt befeuerten Drehrohrofen (Lange: 
5 m; Durchmesser 78 cm; Neigung: 1,2°) an seinem 
der Flamme gegenuberliegenden Ende aufgegeben, 
wahrend das kristalline Produkt an der Flammseite 



ausgetragen wurde. Die Temperatur an der hei&esten 
Stelle des Drehrohrofens betrug 740°C. 

An der Wand des Drehrohrofens bildeten sich kei- 
5 ne Verklebungen; das ausgetragene Natriumdisilikat 
war weitgehend pulverfSrmig. 

Beispiel 2 (gemaR der Erfindung) 

10 In einem mit Nickel ausgekleidete n zylindrischen 

Autoklaven mit Ruhreinrichtung wurden Sand (99 Ge- 
wichts% Si0 2 ; Kdrnung: 90 % < 0,5 mm) und 50 ge- 
wichtsprozentige Natronlauge im molaren Verhaltnis 
von Si0 2 zu Na z O von 2,15 : 1 eingefullt. Die Mi- 

15 schung wurde bei geruhrtem Autoklaven durch Auf- 
pressen von Wasserdampf (16 bar) auf 200°C erhitzt 
und 60 Minuten bei d ieser Temperatur gehalten. Dann 
wurde der Inhalt des Autoklaven uber ein Ausdampf- 
gefafi in einen Behalter entspannt und nach Zusatz 

20 von 0,3 Gewichts% Perlit als Filterhilfsmittel bei 90°C 
zur Abscheidung des Unloslichen uber ein Scheiben- 
druckfilter filtriert. Als Filtrat wurde eine klare Was- 
serglaslosung mit einem molaren Verhaltnis von SiO z 
zu Na 2 0 von 2,04 : 1 erhalten. Durch Verdunnen mit 

25 Wasser wurde ein Feststoffgehalt von 50 % einge- 
stellt. 

In einen mit einem Scheibenzerstauber ausgeru- 
steten Hei&iuftspruhturm, welcher uber eine gasbe- 
feuerte Brennkammer beheizt wurde und mit einem 

30 pneumatisch abreinigenden Schlauchfilter zur Pro- 
duktabscheidung verbunden war, wurde die Wasser- 
glaslosung verspruht, wobeidie Brennkammer so ein- 
gestellt war, daG das am Turmkopf eintretende heiCe 
Gas eine Temperatur von 260°C aufwies. Die Menge 

35 der zu verspruhenden Wasserglaslosung wurde so 
eingestellt, daR die Temperatur des den Spruhturm 
verlassenden Silikat-Gas-Ge miseries 105°C betrug. 
Aus dem Volumen des Spruhturmes und aus dem 
Gasdurchsatz durch den Spruhturm wurde die Ver- 

40 weilzeit zu 16 Sekunden berechnet Das am 
Schlauchfilter abgeschiedene amorphe Natriumdisili- 
kat wies bei geringer Staubneigung ein Schuttgewicht 
von 480 g/l, einen Eisengehalt von 0,01 Gewichts%, 
ein Si0 2 : Na 2 0- Verhaltnis von 2,04 : 1 und einen 

45 Wassergehalt (bestimmt als Gluhverlust bei 700°C) 
von 19,4 % auf; sein mittlerer Teilchendurchmesser 
betrug 52 ^m. 

Der in Beispiel 1 beschriebene Drehrohrofen war 
mit mehrlagiger Mineralwolle und einem Blechmantel 

so derart isoliert worden, daB bei einer Temperatur im In- 
neren des Drehrohrofens von 390°C an seiner Au&en- 
haut eine Temperatur von maximal 38°C auftrat. In 
diesen Drehrohrofen wurden stundlich 60 kg des 
amorphen Natriumdisilikates eingetragen, wobei sich 

55 keine Verklebungen ausbiideten. Das den Drehrohr- 
ofen verlassende amorphe Natriumdisilikat 
(Na^feOs), welches einen Wassergehalt von 0,7 Ge- 
wichts%, (bestimmt als Gluhverlust bei 700*C) auf- 
wies, wurde mit Hilfe eines mechanischen Brechers 



3 



5 



EP0 425 427 B1 



6 



auf eine Kornung von wenkjer als 6 mm zerkleinert 
und nach einer Zwischenkuhlung auf einer Scheiben- 
muhle (Durchmessen 30 cm) bei 400 mirr 1 auf einen 
mittteren Teilchendurchmesser von 95 urn gemahlen, 
wobei der Eisengehalt des gemahlenen Produktes 
mit dem des in den Drehrohrofen eingetragenen Na- 
triumdisilikates identisch blieb. 
Das Abgas des Drehrohrofens wurde im Eintragsbe- 
reich fur das amorphe Natriumdisilikat mit einem Was- 
sergehalt (bestimmt als Gluhverlust bei 700°C) von 
19,4 Gewichts% abgesaugt und einem Waschturm 
zugefuhrt Mit dem Abgas wurden stundlich 3 kg Na- 
triumdisilikat ausgetragen. 

Die Rest harte des so hergestellten Natriumdisilikates 
betrug 2,5 mg/l Ca und weniger als 1 mg/l Mg. 

Beispiei 3 (gemaft der Erf indung) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, 
daft die Temperatur im Inneren des Drehrohrofens 
300°C und an seiner Auftenhaut 35°C betrug. Dabei 
wies das den Drehrohrofen verlassende amorphe Na- 
triumdisilikat einen Wassergehalt (bestimmt als Gluh- 
verlust bei 700°C) von 5 Gewichts% auf. 
Die Rest harte des so hergestellten Natriumdisilikates 
betrug 3,5 mg/l Ca und 1,5 mg/l Mg. 

Beispiel 4 (gemaft der Erf indung) 

Das gemaS Beispiel 2 erhaltene Produkt mit ei- 
nem mittleren Teilchendurchmesser von 95 urn wurde 
mit Hilfe einer Flieftbett-GegenstrahlmGhle mit einge- 
bauter mechanischer Sichtvorrichtung weiter zerklei- 
nert. In Abhangigkeit von der eingestellten Sichter- 
drehzahl erhieltman ein abriebfreies Natriumdisilikat 
mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 2 bis 15 
urn. 

Beispiel 5 (gemaft der Erf indung) 

Das gemaft Beispiel 2 erhaltene Produkt wurde 
mit Hitfe einer mit Porzellan ausgekleideten und mit 
Korundkugeln gefullten Kugelmuhle weiter zerklei- 
nert. Es wurde ein abriebfreies Natriumdisilikat mit ei- 
nem von der Mahldauer abhangigen mittleren Teil- 
chendurchmesser von 5 bis 14 ^m erhalten. 

Beispiel 6 (gemaft der Erf indung) 

Das gemaft Beispiel 2 erhaltene Produkt wurde in 
einem Walzenkompaktierer mit einem Preftdruck der 
Kompaktierwalzen von 30 kN/cm Walzenbreite mit 
anschlie&ender Zerkleinerung der Schulpe in einem 
Siebgranulator zu einem staubfreien Granulat mit ei- 
nem mittleren Teilchendurchmesser von 900 ujti, ei- 
nem Schuttgewicht von 870 g/l und ho her Abriebfe- 
stigkeit verarbeitet 

Zur Bestimmung der Abriebfestigkeit werden 



50 g Granulat in einer Rollkugelmuhle (Lange: 10 cm; 
Durchmesser; 11 ,5 cm; 8 Stahlkugeln mit 2 cm Durch- 
messer) 5 Minuten bei einer Drehzahl von 100 min- 1 
5 behandelt. 

Nach Durchfuhrung des Abriebtestes betrug der 
mittlere Teilchendurchmesser noch 720 ^im, was ei- 
ner Abnahme um 20 % entspricht. 

10 Beispiel 7 (gemaft der Erf indung) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, 
daft das Abgas des Drehrohrofens an zwei Stellen ab- 
gesaugt wurde; und zwar neben im Eintragsbereich 

is fur das amorphe Natriumdisilikat mit einem Wasser- 
gehalt von 19,4 Gewichts% zusatzlich an einer Stelle 
des Drehrohrofens, welche ca. 2 m von dem genann- 
ten Eintragsbereich in Richtung der Drehrohrachse 
entfernt war. Beide Abgasstrome wurden vereinigt 

20 und der in ihnen enthaltene Feststoff wurde mit Hilfe 
eines hitzebestandigen Schlauchfilters abgeschie- 
den. Der abgeschiedene Feststoff wurde zusammen 
mit dem amorphen Natriumdisilikat mit einem Was- 
sergehalt von 19,4 Gewichts% wieder in den Dreh- 

25 rohrofen eingetragen, so daft kein Natriumdisilikat 
verlorenging. Dadurch erhohte sich der Durchsatz 
des Drehrohrofens auf 70 kg/h, dennoch traten keine 
Verklebungen im Inneren des Drehrohrofens auf. 

30 Beispiel 8 (Vergleichsbeispiel) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, 
daB das am Kopf des HeiBluftspruhturmes eintreten- 
de heifte Gas eine Temperatur von 330°C auf wies. 

35 Die Temperatur des den Spruhturm verlassenden Si- 
likat-Gas-Gemisches betrug 140°C. Das am 
Schlauchfilter abgeschiedene Natriumdisilikat wies 
ein Schuttgewicht von 250 g/l, einen Wassergehalt 
(bestimmt als Gluhverlust bei 700°C) von 17,9 Ge- 

40 wichts% und einen mittleren Teilchendurchmesser 
von 60 uxn auf. Dieses Natriumdisilikat staubte stark. 

Beispiel 9 (Vergleichsbeispiel) 

45 Beispiel 2 wurde mit der Abanderung wiederholt, 

daft der Drehrohrofen nur derart isoliert war, daft bei 
einer Temperatur im Inneren des Drehrohrofens von 
490°C an seiner Auftenhaut eine Temperatur von ma- 
ximal 150°C auftrat. Dadurch bildeten sich an der ln- 

50 nenwandung des Drehrohrofens groftf lachige Verkle- 
bungen aus, die hauf ig mechanisch abgestoften wer- 
den muftten. Aus dem Drehrohrofen wurde ein Pro- 
dukt ausgetragen, das teilweise Fuftballgrdfte auf- 
wies und vom mechanischen Brecher nur schwierig 

55 zu zerkl einer n war. 

Beispiel 10 (Vergleichsbeispiel) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, 
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daft das mit Hilfe des mechanischen Brechers zer- 
kleinerte Natriumdisilikat unter Verwendung einer 
Pralltellermuhle bei 10000 mirr 1 auf einen mittleren 
Teilchendurchmesser von 83 ujti gemahlen wurde. 5 
Das gemahlene Produkt hatte einen Graustich und 
wies einen Eisengehalt vor 0,02 Gewichts% auf. 



Patentanspruche 10 

1. Verfahren zur Herstellung von amorphen Natri- 
umsilikaten mit einem Wassergehalt von 0,3 bis 
6 Gewichts%, vorzugsweise von 0,5 bis 2 Ge- 
wichts% und einem Molverhaltnis von Si0 2 zu 15 
Na 2 0 von (1,9 bis 2,8) : 1 aus einer Wasserglas- 
losung mit mindestens 20 Gewichts% Feststoff, 
dadurch gekennzeichnet , daG man 

a) die Wasserglaslosung durch Umsetzung 

von Quarzsand mit Natronlauge im Molver- 20 
haltnis Si0 2 zu Na 2 0 von (2,0 bis 2,8) : 1 bei 
Temperaturen von 180 bis 240°C und 
Drucken von 10 bis 30 bargewinnt; 

b) die Wasserglaslosung in einer Spruhtrock- 
nungszone mit Heililuf t von 200 bis 300°C bei 25 
einer Verweilzeit von 10 bis 25 s und einer 
Temperatur des die Spruhtrocknungszone 
verlassenden Abgases von 90 bis 130°C un- 
ter Bildung eines pulverformigen amorphen 
Natriumsiiikates mit einem Wassergehalt (be- 30 
stimmt als Gluhverlust bei 700°C) von 15 bis 

23 Gewichts% und einem Schuttgewicht von 
mehr als 300 g/l behandelt; 

c) das pulverformige Natriumsilikat gemaft b) 

in einen geneigt angeordneten, mit Einrich- 35 
tungen zur Bewegung von Feststoff ausgeru- 
steten Drehrohrofen einbringt und darin mit 
Rauchgas bei Temperaturen von 250 bis zu 
500°C 1 bis 60 Minuten im Gegenstrom be- 
handelt, wobei der Drehrohrofen derart iso- 40 
liert ist, daft die Temperatur seiner Au Ren- 
wand weniger als 60°C betragt; 

d) das aus dem Drehrohrofen austretende 
amorphe Natriumsilikat mit Hilfe eines mecha- 
nischen Brechers auf Korngroften von 0,1 bis 45 
12 mm zerkleinert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet , dad man das zerkleinerte Natriumsili- 
kat mit Hilfe einer Muhle auf Korngro&en von 2 bis so 
400 urn mahlt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet , daft eine mit einer Umfangsgeschwin- 

m 55 
digkeit von 0,5 bis 60 — betriebene mechantsche 
s 

Muhle verwendet ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 



zeichnet , dafi eine Luftstrahlmuhle verwendet 
ist. 

5. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet , daO. eine keramisch ausgekleidete Ku- 
gelmuhle verwendet ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet , daft eine keramisch ausgekleidete 
Schwingmuhle verwendet ist. 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet , daft das 
Abgas aus dem Drehrohrofen in seinem mittleren 
Bereich und im Bereich seines der Einbringung 
des pulverformigen, amorphen Natriumsiiikates 
mit einem Wassergehalt von 15 bis 23 Ge- 
wichts% dienenden Endes abgesaugt und mit Hil- 
fe eines Trockenentstaubungsfilters gereinigt 
wird, wobei das aus dem Trockenentstaubungs- 
filters entnommene Natriumsilikat dem zur Ein- 
bringung in den Drehrohrofen bestimmten pulver- 
formigen, amorphen Natriumsilikat quasikontinu- 
ierlich zugemischt wird. 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet , daft man 
das gemahlene Natriumsilikat einem Walzen- 
kompaktierer zufuhrt, durch welchen es bei ei- 
nem WalzenpreBdruck von 20 bis 40 kN/cm Wal- 
zenbreite zu kompakten Teilen verpreftt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zeichnet , daft man die kompakten Teile nach Vor- 
zerkleinern durch Hindurchpressen durch Siebe 
zu einem Granulat mit einem Schuttgewicht von 
700 bis 1000 g/l verarbeitet 



Claims 

1. A process for producing amorphous sodium sili- 
cates having a water content of 0.3 to 6% by 
weight, preferably of 0.5 to 2% by weight, and an 
Si02/Na 2 0 molar ratio of (1 .9 to 2.8) : 1 from a wa- 
terglass solution containing at least 20% by 
weight of solids, which comprises 

a) obtaining the waterglass solution by react- 
ing quartz sand with sodium hydroxide solu- 
tion in an Si0 2 /Na 2 0 molar ratio of (2.0 to 
2.8) : 1 at temperatures from 180 to 240°C and 
pressures from 10 to 30 bar, 

b) treating the waterglass solution in a spray- 
drying zone with hot air at 200 to 300°C for a 
residence time of 10 to 25 seconds and at a 
temperature of the exit gas leaving the spray- 
drying zone of 90 to 130°C, to form a pulver- 
ulent amorphous sodium silicate having a wa- 
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ter content (determined as the loss on ignition 
at 700°C) of 15 to 23% by weight and a bulk 
density of more than 300 g/l, 

c) introducing the pulverulent sodium silicate 5 
according to b) into an obliquely arranged ro- 
tary kiln fitted with devices for moving solids 
and treating it therein with flue gas in counter- 
current at temperatures from 250 to 500°C for 
1 to 60 minutes, the rotary kiln being insulated 10 
in such a way that its outside wall temperature 
is less than 60°C, and 

d) comminuting the amorphous sodium sili- 
cate emerging from the rotary kiln by means 
of a mechanical crusher to grain sizes of 0.1 15 
to 12 mm. 

2. The process as claimed in claim 1, wherein the 
comminuted sodium silicate is ground by means 
of a mill to grain sizes of 2 to 400 urn. 20 

3. The process as claimed in claim 2, wherein a 
mechanical mill running at a circumferential 
speed of 0.5 to 60 m/s is used. 

25 

4. The process as claimed in claim 2, wherein an air 
jet mill is used. 

5. The process as claimed in claim 2, wherein a cer- 
amically lined ball mill is used. 30 

6. The process as claimed in claim 2, wherein a cer- 
amically lined vibratory mill is used. 

7. The process as claimed in at least one of claims 35 
1 to 6, wherein the exit gas from the rotary kiln is 



extracted in the central region thereof and in the 
region of the end where the pulverulent amor- 
phous sodium silicate having a water content of 
1 5 to 23% by weight is introduced, and purified by 
means of a dry dust filter, the sodium silicate tak- 
en from the dry dust filter being quasi-continu- 
ously admixed to the pulverulent amorphous so- 
dium silicate destined to be introduced into the ro- 
tary kiln. 

8. The process as claimed in at least one of claims 
1 to 7, wherein the ground sodium silicate is fed 
to a roll compactor, by means of which it is com- 
pressed at a roll-pressing force of 20 to 40 kN/cm 
of roll width to give compact pieces. 



Revendications 

1 . Procede pour la fabrication de silicates de sodium 
amorphes ayant une teneur en eau de 0,3 a 6 % 
en poids, de preference de 0,5 a 2 % en poids, et 
un rapport molaire SiO 2 /Na 2 0 de (1,9 a 2,8) : 1 a 
partir d'une solution de verre soluble a au moins 
20 % en poids de solides, caracterise en ce que 

a) on obtient la solution de verre soluble par 
reaction de sable quartzeux avec la iessive 
de soude dans un rapport molaire Si0 2 /Na 2 0 
de (2,0 a 2,8) ; 1 a des temperatures de 180 
a 240°C et sous des pressions de 10 a 30 
bars ; 

b) on traite la solution de verre soluble dans 
une zone de sechage par pulverisation par 
I'air chaud a 200-300°C avec une duree de 
passage de 10 a 25 s et a une temperature du 
gaz residuaire quittant la zone de sechage par 
pulverisation de 90 a 130°C, avec formation 
d'un silicate de sodium amorphe pulverulent 
ayant une teneur en eau (determinee comme 
perte au feu a 700°C) de 15 a 23 % en poids 
et une densite apparente de plus de 300 g/l ; 

c) on introduit le silicate de sodium pulverulent 
dans un four tubula ire tournant incline muni de 
dispositrfs pour ta circulation de la matiere so- 
nde et on le traite dans celui-ci par un gaz de 
fumee a des temperatures de 250 a 500°C 
pendant 1 a 60 min a contre-courant. le four 
tubulaire tournant etant isoie de telle maniere 
que la temperature de sa paroi exterieure soit 
de moins de 60°C ; 

d) on broie le silicate de sodium amorphe sor- 
tant du four tubulaire tournant a des grosseurs 
de grains de 0,1 a 12 mm au moyen d'un 
broyeur mecanique. 

40 2. Procede selon ia revendication 1, caracterise en 
ce que Ton broie le silicate de sodium concasse 
au moyen d'un broyeur a des grosseurs de grains 
de 2 a 400 ^m. 

45 3. Procede selon la revendication 2, caracterise en 
ce que Ton utilise un broyeur mecanique fonction- 
nant a une vitesse peripherique de 0,5 a 60 m/s. 

4. Procede selon la revendication 2, caracterise en 
50 ce que Ton on utilise un broyeur a jet d'air. 

5. Procede selon la revendication 2, caracterise en 
ce que Ton utilise un broyeur a boulets double de 
ceramique. 



9. The process as claimed in claim 8, wherein the 
compact pieces are, after pre-comminution by 
forcing them through screens, processed to give 55 
granules having a bulk density of 700 to 1 000 g/l. 



6. Procede selon la revendication 2, caracterise en 
ce que I'on utilise un desintegrateur a mouve- 
ments oscillatoires double de ceramique. 
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7. Procede selon Tune au moins des revendications 
1 a 6, caracterise en ce que te gaz residuaire est 
extrait du four tubulaire tournant dans sa zone 
moyenne et dans la zone de son extremite ser- s 
vant a ('introduction du silicate de sodium amor- 

phe pulverulent d'une teneur en eau de 15 a 23 
% en poids et it est purif ie au moyen d'un f litre de- 
poussiereur a sec, le silicate de sodium retire du 
f iltre depoussiereur a sec etant melange en quasi 10 
continu avec le silicate de sodium amorphe pul- 
verulent destine a I' introduction dans le four tubu- 
laire tournant. 

8. Procede selon Tune au moins des revendications is 
1 a 7, caracterise en ce que I'on envoie le silicate 

de sodium broye a un compacteur a cylindres a 
travers lequel il est com prime en morceaux 
compacts sous une pression des cylindres de 20 
a 40 kN/cm de largeur des cylindres. 20 

9. Procede selon la revendication 8, caracterise en 
ce que Ton traite les morceaux compacts apres 
prebroyage par passage sous pression a travers 

des tamis en granulat d'une den site apparente de 25 
700a 1000g/l. 
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